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NV EFSTDLGE OF L5802

1. Introducao

Espectrometria Molecular (UV/Vis):

» Espectro de banda (~100 nm): Pouco selectivo

Em Quimica Analitica, esta falta de selectividade ¢ ultrapassada
através do desenvolvimento de reacgoes colorimétrica selectivas:

Ex.: Determinacdo de ido ferroso (Fe(Il)) em agua apos redugdo
do ido férrico (Fe(Ill)):

U-U-u

Agua com Fe(II) 1,10 fenantrolina Complexo Fe(Il)-1,10

(sem cor - Visivel) (sem cor - Visivel) fenantrolina
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1. Introducio

Espectrometria Molecular (UV/Vis):

» Espectro de banda (~100 nm): Pouco selectivo

Em Quimica Analitica, esta falta de selectividade ¢ ultrapassada
através do desenvolvimento de reacgdes colorimétrica selectivas:

Ex.: Determinacao de Fe(Il) em égua:L
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1. Introducio

Espectrometria Atémica (UV/Vis):

As amostras sao vaporizadas a 2000 K a 8000 K e decompostas
em atomos :
L, Espectros de absorcao, emissao
e fluorescéncia com riscas estreitas
(~0,001 nm);

Absorvancia

L, A concentracao dos atomos ¢ medida | I

PANTAY 1 Il o |

sem grandes interferéncias espectrais; e e i

Comprimento de onda (nm)

L, Permite a andlise multi-elementar com elevada selectividade;

L, Sao técnicas de eleicao para a andlise de metais totais em
concentracoes de mg/kg a ng/g;

L, A instrumentacgdo ¢ cara mas permite analises multi-elementares
economicas.
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1. Introducio

Espectrometria Atomica (UV/Vis):

Cores de chamas de alguns sais:




1. Introducio

Espectrometria Atémica (UV/Vis):

Cores de chamas de alguns sais:

Li

LiCl
0

A= 6708 nm

Intensity [%]

500 600 K
Wavelength [nm]

1. Introducio

Espectrometria Atomica (UV/Vis):

Espectros de emissdo dos elementos:
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2. Espectrometria Atomica

A atomizagao pode ser realizada numa chama:

Bietilelpel o ]2 Cldgels

2. Espectrometria Atomica

A atomizacdo pode ser realizada numa chama:
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2. Espectrometria Atomica

Espectrometria de absor¢do atobmica com chama:

Chama

gt
Cﬁloﬁu:‘
oco

Absorvancia

[——> <«—— Combustivel j\ | L
200 300 400 500 600
Comprimento de onda (nm)

D <«—— Ar

Espectro de absor¢ado

Espectro continuo

Amostra

Espectro de emissido

Diferencga entre espectros |
de absorgao e emissao Espectro de aborgio
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2. Espectrometria Atomica

Emisséao e fluorescéncia em chama:

* A fluorescéncia
e 7,\,_,\ @ pode ser 100 vezes
sinal de . 4
—~ mais sensivel que a
Monocromador Detector) absorgﬁo;

Atomo na
chama

emissio
atomica

et inal d
Limpada de ‘l:‘“ e
catodo oco fes’ el
atémica . ~
¢ S * A emissdo em
—— - o
= sinal de | Monocromador r
Toies Hisrescinta K chama ¢é usada na
atémica Detector
.
determinagdo de
Chama §1 - <
Trawsicio nio metais alcalinos (Na
radiativa )
Estados
excitados { | 1/ € K)
[T \
|| i
|| 5 I
| 2 | |
| ﬁ [ {
| ‘
Estado SR S, S v
fundamental  Transicées Transicdes Transicdes
de emissio de absorcio de fluorescéncia

atémica atémica atomica
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2. Espectrometria Atomica

Emissao e fluorescéncia em chama:

Betilelpel o ] Cldgefs

2. Espectrometria Atomica

Atomizacdo a temperatura ambiente:
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3. Atomizacido em chama, electrotérmica e plasma

3.1. Atomizag¢do em chama:

Vilvulas de
pressio

Combustivel
Regulador

da esfera de
impacto

Capilar N\ Oxidante
(amostra) % nebulizador

FAL| U P XS ENTIS

3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.1. Atomizagdo em chama:

vel/oxidante mais comum ¢é

Combustivel Temperatura (K)
Acetileno, IH—CEC—H!l Ar 2400-2700

Acetileno Oxido nitroso, 2900-3100
N,O

Acetileno Oxigénio 3300-3400
Hidrogénio Ar 2300-2400
Hidrogénio Oxigénio 2800-3000
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.1. Atomizagao em chama:

As chamas mais quentes sdo utilizadas para a analise de compostos
mais refractarios.

* A emissdo da chama
deve ser descontada;

* No cone superior
formam-se 6xidos e
hidroxidos dos metais;

Cone superior

Zona mais quente o
* Deve optimizar-se a

Cone inferior mistura de gases € a
zona de leitura para
cada elemento.
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3. Atomizacao em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagao electrotérmica:

Procede-se a um aquecimento electrotérmico da amostra.

Fluxo interno

de gas ubo de grafite 1 1
Formode  /*"¥%\  Tubodegrafit .- Sinal transiente(~10 s);

grafite
Janela

g Janela
. I

1. rexeqe [ * Mais sensivel que a
[ luz
= chama;

Espectrometro

» Menos preciso que a
chama;

* Requer apenas
1-100 pL de amostra;

» Aquecimento em atmosfera de argon (temperatura recomendada
2550 °C por menos de 7 s).
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3. Atomizacido em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagao electrotérmica:

FALU| WU e EXSBIITIHS

3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagao electrotérmica:

10
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3. Atomizacido em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagao electrotérmica:

O aquecimento transversal do forno ass

egura uma maior
a na plataforma:

o

Entrada da amostra Entrada do Temperatura da
feixe de luz parede do forno

A partir da
plataforma

Saida do feixe

do luz A partir

Parede deL'vov da parede

do forno curva

Temperatura —
Absorvancia —

Gletleljel g s 13kl

TDLOE OF (5802

3. Atomizacido em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagao electrotérmica:

/4

E possivel proceder a introducdo directa de solidos:

s6lida pesada
na plataforma

11
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3. Atomizacido em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagao electrotérmica:

Temperatura (°C)

Atomizacio

ao

Xﬂ]tina;
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3. Atomizacido em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagao electrotérmica:

12
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma $’

3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):

O plasma ¢ duas vezes mais quente que a chama mais quente.

Temperatura (K)
(£10%)

25— S - 6 000

20 = = 6200

15 — 6500
6 800

8000
(Estimativa)

10 000

Altura acima da bobina de alimentacao

Aerossol de
amostra

el

NV EFSTDLGE OF L5802

3. Atomizacao em chama, electrotérmica e plasma i

3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):
O plasma ¢ duas vezes mais quente que a chama mais quente.

* A temperatura permite uma excitacdo eficaz
de todos os elementos;

* A temperatura elevada e o ambiente inerte de
argon elimina a maioria das interferéncias;

» Permite a analise multi-elementar sequencial
ou simultanea;

* Instrumentag@o e consumiveis mais caros que
em espectrometria atdbmica de chama.

13
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma ;‘

3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):

O plasma ¢ duas vezes mais quente que a chama mais quente.

(..)

-O plasma ¢ iniciado com uma faisca e
posteriormente alimentado com
radiofrequéncias através de uma bobina de
indugao;

-O plasma pode consumir 15 L de argon por
minuto;

(..)

u https://www.youtube.com/watch?v=prql9tY64zk
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3. Atomizacao em chama, electrotérmica e plasma $‘
3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):

(...) as solucdes sdo nebulizadas antes de entrarem no plasma:

Zona analitica _ |

Zona mais quente

<
Bobina de inducdo -/'gmln Espectrémetro

Gerador de
1adio-
-frequéncias

Gas de revestimento -:C
Capilar Nebulizador

Gas auxiliar ==—— E
v
?

Romba

peristaltica - Camarade

nebulizagao

Injector de

e gds
:ﬁﬁ Solugio

amostra

14
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3. Atomizacido em chama, electrotérmica e plasma

3.3. Atomizagao com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):

&
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

Home » Tech Center » Interactive Periodic Table:

1 Interactive Periodic Table & Ielafiend
1
Aluminum (Al)

‘Cheical Compatibility: Sluble in HCl, HIO,, HE and H,SO,. Avoid neutral med. Soluble i
ng  species.

3| anions.

‘Stabiity: 2100 ppb levels sable for months i 19% HIO / LOPE container. 110,000 p
.

ot
chemicaly stab fo years in 2:5% HNO, / LDPE containe

15
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

i

izacdo com plasma-ICP (Inductively Coupl

Absorption (fomfbar)
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4. Instrumentacao

foggLarmuta debanids_ ¢ |

(Aprox. 100x maior
e 2 ris

ar

| Rison de sbrorgio

Risca de emissio da
Jimpada de citodo oco

Comprimento de onda

16
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4. Instrumentacao

—
Detector

Gl 2 Clancks

4. Instrumentacao

17



AUt B B BN
4. Instrumentacao

. 0 ao e fund

TR v e R S s

Absorviancia
]
-

v B e g e ) 3 oa.9 § | ¢ §og
248 248.5 249.0 2495

Comprimento de onda (nm)

AUt B B BN

4. Instrumentacio

Intensidade

18
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4. Instrumentacio

de deutério

Disco dentado

\ rotativo

W Monocromador

Forno de grafite

Lampada de
catodo oco

AUt B B BN

4. Instrumentacao

g do de fundo

QAo onwromaior

Forno de grafite

19
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4. Instrumentacao

4.3. Limites de detecgdo

Limite de Deteccdo (ng/ml)

Ele- EAAC EAAEt
-mento

EEAC EEAP-

-ICP

0.1
0.5
025
0.01
0.03
0.05
025
5
0.002
0.01
0.5
0.02

0.2

2
0.0001
0.07
0.08
0.04
0.09

0.003
0.01
0.2
0.1
0.2

1
0.06
0.1

FALU 0t B XS ENEIES!

4. Instrumentacio

4.3. Limites de detecgéo

20
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4. Instrumentacio

As
228,812
Cd nm
228,802
nm

Intensidade da emissdao —

AUt B B BN

4. Instrumentacao

4.4 eréncias

21
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4. Instrumentacao

A .

AUt B B BN
4. Instrumentacio

Adicdo de padrio
(Sr em dgua de aquario)

Ord.
na origem
=-7.41 ppm

Absorvancia

Curva da calibragio
(Sr em agua)

|
6 8 10

Estroncio adicionado (mg/L)

22
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5. Técnicas de preparacio de amostras

5.1. Introdugao:

cor em metais totais em amos

FALU| WU e EXSBIITIHS

5. Técnicas de preparaciio de amostras

5.1. Introducgao

ompostos inorganicos solubiliz

1lize

23



Betilelpel o ] Cldgefs
5. Técnicas de preparaciio de amostras

5.2.Di

gestdo em via himida em sistema aberto

Betilelpel o ] Cldgefs
5. Técnicas de preparaciio de amostras

5.3. Di

gestdo em via humida em sistema fechado

24
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5. Técnicas de preparacio de amostras

5.4. Combustdo em sistema aberto
- R

Betilelpel o ] Cldgefs

6. Bibliografia recomendada

1 — D. C. Harris, Quan}_itgtive Chemical Analysis, W. H. Freeman
v SA, 2007. B
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